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Verfolirttn sur fortlaufez^^n Hcrstelluss orsa- 



Die Srrindung betrlff t ein V-jxtahrmn zur fortlauXeadea Heir- 
s^fflltang orsanlselMr Isocyanate dureli Ihiae-tsunB prlaSrcr 
iiAlne Kit ftossen In flUaaiser Phase unter arhSfatan UrUeken 
uDd Taagperatoren. 

Bakasnt ist •in kontinulerllehes Terf ahren sur Heratelluas 
orsanlaelier laoeyana-fe* duroh Itesatsuns von AmlnlSsunc^a 
mlt Pbo8g«nl60ung«n In organlsohen -Lganingiml tteln Oder la 
ualaiLfenden Strom der Reaktionaaaasen In elnea fiSlurenreak- 
tor bel einea Druok von httehatene 14> at und elner Teapora- 
tur bis stt idO^C unter aehrfaehea .<lederuBlaur der Uaaet- 
sungsprodukte land ununterbroebenea abweohselndea Zueats 
frlecber Anteile Ton Pboagen und .\alnldeunB (vgl. Ua->Patent- 
scbrirt 2 322 573). Rit der Abtrennuns der Beaktlonas«Bi'- 
•obe svecka Abaohelduns der Isoeyanate aoll 3 bla 5 Stun- 
den naeb SLnTObrunc der eraten Anteile der Ldaungen Toa 



109847/1883 



1768439 



Amln and Phoas^n In das i»lauf«&d« r«liM LSmuvflBitt«l« 
•obald nMalloh ^In IsoeyaBatsshalt la BmmktXotmt&KLmbh von 
6 bis iO/i errsiebt Istt hmg0xamn ^tmrAmu. 

Hlmmmm bskaimta T^rfaliran wlrd J#doeh iromicmalM nur sur 
Eer0tallux4( aroaatlaclMr laoejajiata ^rwaadat. Ola Baratal** 
lung allpliatlBchar laocyiuxata lat nlalldi aahr imatiUidllolit 
da allpbatlseha Aalna untar dan Yarf alucanabadl ngungan alt. 
fboagan AuBarat raaktiooafahiga Ctfbaa7lelilorld«li7droelLl<>«» 
rlda blldani dlaaa aatsan alob aofort alt dan Tyalan Aal- 
nan au aubatltularfcan Earnatoffan ua* dla untar dlaaan Ba-> 
dlnpiBS^n nloht fMblg alnd« alt Aoacan In Saaktlon au tra* 
tan* 

.altar Ton V&cbtall lat dar ▼artUiltnl aaM HI g langa Anfant* 
halt dar laocyonata untar arbShtar Taaiparatur^ valeba dla 
tbarai acba Poljaarlaatlon ux>d Poljkondansatlon dar laaeja* 
nate bagUnatlgt. 

Dla DurcbLffUkrung Ton Balf^boagaalarung bat nl«drigaa Sruekan 
und Pbaagankonsantratlonan fdrdart aebllafillab dla Blldung 
aalsaaurar Aalna und aubatltulartar Hamatorfa^ vodurob ala 
■abanraaktlonan dla flaaaalnlaarung dar ttalaaauran Aalna ao- 
vla dla Blldung won Allopbanalara-- and Blarat^BarlTatan 
alntrltt« 
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Die der vorliegenden Erfindung zugrandelieGende Axxfs^he be- 
stetit in der Beseitigung der genannten Nachteile durcti Ent- 
wicklang eines derartigen Verfalireiis zar Herstellung von Mono- 
Di- and Polyisocyanaten durch Phosgenierong von primaren 
alipliatisch-en, aromatischen, f ettaromatischen, alizyklischen 
iind heterozyklischen Mono-, Di- and Polyaminen, bei welchem 
die Bildung von Zwisch.en- und Nebenprodukten entweder ganz - 
beseitigt oder zumindest weitgehend herabgesetzt wird. 

Diese Aufgabe wird e rf indirng sgemaiJ dadurcti gelost, daB man 

(A) das Amin zuvor auf eine iinterlialb seiner Zersetzungstem- 
peratur liegende Temperatar und 

(B) das Phosgen zuvor auf eine oberlialb seiner kritischen 
Temperatur liegende Temperatur vorerliitzt, 

(C) die .vorerhitzten Bestandteile in der Reakticnszone des 
Heaktors zusammenfiilirt \ind 

(D) einer vollstandigen Verdrangungsreaktion unter isother- 
misctieii Bedingtmgen unterwirfl;, 

indem die Umsetzungstemperatur natie oder lioher als die Tempe- 
ratair des Begiims der Dissoziation der Hydrochloride der an- 
gewandten Amine and der Druck gleicli oder holier als der zum 
Halten aller Bestandteile des Beaktionsgemisclies in fliissigei 
Phase errorderliche Druck gehalten wird. 

Durch das getrennte Vorerhitzen von Amin xind Phosgen wird 

^ 09 8A7/188 3 
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•ratvna AL» .fine des Obarsaosss Ton F1ios|p«n aus daa Ub«r- 
kritlschM Zustfiad In die ntlssisfi Phase tvm Err^lelxea einer 
hoben Quetsuossteaperatur iiua£;eimtzt und sweltena der Orad 
der Voirexhi'tBunc der .Aaine in den sulftaelc^a Orensen ^e- 
reselt, 

Anvendbar 1st eln bellebieee priajiree Asia, daa kelae wei- 
teren reaktlozuiftflil|pexi Oanvpen enthAlt. AuBer den beJcann- 
ten Aainen werden •vtl ndiingegeaaB auch die blaher sur Her- 
•telliuc Yon Zaooyanaten noeh nlcht Terwendeten Aaine her- 
ansesosen - belaplelawelee 

ela-1 « ^-'I^ieainocjelohexan 

trana-1«4-Dlaalnoe7clohexan 

4, 4LDlaalnodlphenjIftthan 

4-,4i.Dlaaino-2« 2 ' -dlchlordlphea^ljiethan 

.Olamlno-3* 5» 3 * 1 5 * -tetraaethy Idiphenjl . 

Aufier fllieel^r Aalae kSanen die Aalne, elaseln Oder la 
Oeaiaob altelBMider, aueh in fdra elaer Lttauns Oder aoapon- 
aloa la elaea Inerten orcenlocbea UlauivaBlttol siia Uaaats 
keaaea, weaa daa sevOaaohte Asia aur elae c«rlnc« LSoIieh- 
kelt bealtat uad aloh ia elaea LSsoncaalttel aueh xd,oht 
•aapeadloroa IKBt, kana das Aala la fom aelaor Loaoag la 
elaaa aaderoa prlairea Amla uater Hlaaufticoa alaea Ltfaux^a- 
■Ittele elaftftihrt wox^ea, wohel die Wahl dea swaltea Aalaa 
dureh die IStyllehkelt elaer Tollatttadl^en Trenaai^ der 

BAD ORIGINAL 
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Blelclissitlg gewonnenen Isocyunate durch Deatillition 
Oder Rektlflkstlon bestiont wird. 

Hixx fUhrt vor«388vf*ls« di« UmtxanB b«l •iMr T«Bp«ratur 

ob«rhal^ ISO^C durch uud biLlt dan Druek iM Smaktov - In 
Ablubaelekelt Ton den Eigenschafts^n des ▼erw«ad«t»n JJimngn^ 
alttftls - iB Berslch svlacben 20 uzid 1^ at. 

Die n»os* d*s aln8*fUhrt«n Pboasens betrMfft swaokaftfils da« 
2,5 bis 5»5faob« dar stSchioaatrlschan. Das nle^t lagaaats- 
t« UbaraohUsaiga Phoagen und daa Laaungaalttal wardaa nack 
dar Iramnins Ton dan Uaaatauasaproduktan In dan 3torfualauf 
xuxrttcksalaltat • 

Durch dla KffiiblnAtlon hohar Taaparatur mlt bohar Aoasaa- 
konzantratlon la UBaatBungacaBlaeli wird dia Dnuar dar lao- 
cjanatharstallung at ark rarktlrst, aovia dia Blldunc Ton 
Vabanproduktan (wla aalsaauran Aalnan und aubatltuiartan 
Hamatofran) untardrtiekt und dla Aasbautan an aakondlran 
Sabai^roduktan Tarrlngart. Hiardureli vird dla Haratalluns 
Tvraohladanatar J1oik>-» Dt- und Polylaocyanata ana Aalnan 
und fboa^an in hobar Auabauta in alnar ainsisan Tai^ra- 
turatttfa und in alaaa ainsigan Duroksaas durek dan Baak- 
twe axjBfisIieht. 

Oar Varblalb dar Aaasaacaa^Xfa in dar Baaktlonaseaa Ubar- 
a%alst arrinduasacaailB In dar Bagal nleht 5 bia 60 Sakaadan 

1 09847/ 1883 . ^ ^OINAL 
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die J}au»r 1st von dftr Sattur des Jialns alililjaiflg. !■ f II* 
des Pboagcxilereas der Aaine ohn* L6«ansBBltt»l k«BB sleh 
dl« D&uar etwas erhShen* 

3ml» FhoagmnLmrmn d*r Aain* in LUsonsoter aospeitaloa w»r- 
dsn ols LdninsaBi^ol TorsugSMlsa Chlotbensol od«r aueh 
aodar* organlacha LSsunffaaltt*! wl« Bansol* Vol«ol« l^lol» 
^ o-01ciaorl»*nxol od«r Trichlorbonsol, v«rw«nd«t. Hiarbal 

Iflt swaeks AuTlSauos des Pbossana in niadri^r als Chlor> 
bansol siadandsn Ldsua8«al*taln ain bSharar Druck su ba> 
nutsan* vogason 1>ai inwandunc hooluiiadaadar LSvaasasit-tal 
ain niadrlcarar Druok si a bal Chlerbaasol santis*. 

X>1« ittacsBssstorfa wardaa in dan Un^artall das Bssktors in 
alnsr vaiss ali«afUhrt, dafi alo Tallstlndicsr Kssitalct das 
Fhoifans ■!« dm Aain c«wUurlsistat ist. OU bastan tttab- 
Bisss sTraiebft asn Jadooh duvoh Sialsltaa dsr Bsstaadtslls 
I iB Oasanstroa, ▼orsusswaiss sntor aloMt ^IBIcsl tob 18Qi^. 

XrfiaA«acsca«aS wardan baiij^aiswalM fol«sada aaoaa Sllse- 
sysBsta hsxv*o^*^^* 

els-Cgralab«aB-i,>-dliBoe7aBat,Ip.2^ iM^, i.4a09 

trans-07alolMacsB-i,4-dllsoe7aBat,l^.^2 ''^^ '^^^ ^ 
staxrvBtaywakt 98*5^ 

Pl>hsnylltfcsB-^,»*-dliBSSjsBs%, iS«^, v. aa,5* 

2»2'-Ai«iass«l9lMa9las%h«B-*»4*-di4.BO«jsast» Ip.^ 181 kls 

iaaf» »• 105*0 

BAD ORIGINAL 
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5,5, 5', 5'-Tetrametliyldiplienyl-4,4'-diisocyanat, Ep.., 168 
bis -169^0, F. 78^. 

Das erfindungsgemafie Verfalireii wird vorzugsweise gemaB dem 
in der beiliegenden Zeichnung dargestellten Scliema vie. Tolgt 
darclige f ulirt : 

Fliissiges Phosgen wird fortlaufend mittels der Dosierpumpe 5 
aus dem MeBgefaB 1 iiber die Eohxleitangen 2 und 4 in den mit- 
tels eines Heizmantels thennostatierten Erhitzer 5 gepumpt, in 
welchem das Phosgen bis auf die iiberkritische Tempera tor er- 
hitzt und damn iiber die Hobrleitiing 6 in den Unterteil des mit- 
tels eines Heizmantels thermostatierten Reaktors 7 eingefiilirt 
wird. Die Dosierpumpe 10 pumpt das Amin bzw. dessen Losung oder 
Suspension fortlaufend aus dem MeBgefaB 8 iiber die Eolirleitun- 
gen 9 und 11 in den mittels eines Heizmantels thermostatierten 
ErtLitzer 12, in welchem das Amin auf eine Tempera tur unterhalb 
seiner Zersetzungstemperatur erliitzt und liierauf iiber die Eolir- 
leitung 1$ - genau-so wie das Ehosgen - in den Unterteil des 
Reaktors 7 eingefiiiirt wird. 

Den Druck im Reaktor 7 halt man auf dem erf orderlichen Niveau 
durch f ortlauf endes Able i ten der Umsetzungsprodukte aus dem 
Reaktor iiber die Rohrleitung 14 mit Hilfe des Drosselventils 
15 in den Scheider 16, in welchem ein groBer Teil des gebil- 
deten Cailorwasserstof f es und des nicht umgesetzten Phosgens 
vom rohen Isocyanat unter atmospharischem 
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od«^ hSherea Drue-k nbs«tT«init wird. 

tea s«r(tokbl«iWnd« r«k« iMCjasat wlWl «tts d«B aaparator 
i6 tllNir dl« totarlvltHas i? Stt mijomr (Alekt ■•B«i8t«n^lf»b*n* 
«BilaC« •bs«lelt«tt Itt w«leh«r iwa d«a Scstmi d»s !■ 
lobprodnkt c«X6st«B f1ie*g«ns «nd GkI«nni«Mrstoff« aittwla 
l>mi>chkI«MB alt laart^a kai axk8k%ar Taayarmkvr kafralt und 
la kakaaatar vaiaa saralaigt vird. 

wan Ala Qaaatsw^ is alM L5ani«aKl«kaI ««r«^mrt irlad, 

latitavaa <v«« Zaaajaaat dvMk BaakillaitiM aAar lak- 
tifikatlom ak^ttraant nd svr Baralkaac dar A»a^iigal5aaag 
k««. aaipanalaa 4*a yvtaSrai AalAa wlaAawavwaaAak. 

Baa MM daa iiakaidar i« aaakrataada a««iaak im Plboaca»- 
«ai OklartmaaarataffdAayfaa wlsd d«rak dia lalurlaik«a« i8 
ia daa Ktadi^f let toalaaaafy 19 aalalk*** la waX- 

akaa aia (rato «all daa fkiaptnt kaadaaaiavt* aCkrMid aaa 
daa Cklarwaaaankaff alt aiaar agaakal aa^aaB Vkar dla 
lakrlai««]« 20 mm alaar (alakt t«»«lC^>> BMikraliaakloaa- 
aalaca laita'k. Baa flltaalji Haa a ^ aa n.laM aaa daa K o ad a n - 
aakav 19 la daa dnaaalkakdltar ?i, m.nm valokaa a a IXkar dla 
lakrlaltaas 22 la daa lfaBc*rdB 1 aarUeksaXaltat wlrd. 

Balwplal 1: BaataaatharXaadllaoayaaat 

3000 al alaar ChlerbanaoIlSouns Ton 30^ s Hax><aatlijXan- 
dlmaln wardan In alaaa Toraxkltaar auT 216 kla 219^C 
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vorerHitzt imcL dann eine Stimde kontinuierlicli und gleich- 
maBig durch einen 25 ml Eolirendurclilauf erHitzer geleitet. 
GleicHzeitig werden i680 g EHosgen ±n einem Vorertiitzer mit 
einer Temperatur von 220 bis 224°0 vorerHitzt und daim eben- 
falls kontinuierlicii und gleicbmaBig durch den Beaktor ge- 
fiihrt. Die Temperatur des Heizmittels im Reaktorheizmantel 
halt man auf 218 bis 220°G, in der Beaktionszone dagegen 
auf 253 bis 255°0 und den Druck im Beaktor auf 60 bis 62 atii, 
indem man die Reaktionsprodukte kontimuierlich i?i den Sepa- 
rator ableitet. Die erhaltene Losung des Rohproduktes blast 
man zur Befreiung von Phosgen und Chlorwasserstoff mit trok- 
kenem Stickstoff bei einer Temperatur von 110 bis 125°C durch 

■ 

und destilliert dann im Vakuum. 

Ausbeute 265 g (89% der Olheorie, bezogen auf Hexamethylen- 
diamin). Kp.3 105 bis 106°. n§° 1,4550. 

Beispiel 2; Dekamethvlendil socyanat 

GemaB Beispiel 1 werden durch den Beaktor im Verlauf einer 
Stunde 1500 ml einer vorerhitzten Lb sung von 15O g Dekame- 
thylendiamin in Ghlorbenzol und 840 g eines vorerhitzten 
mosgens geleitet. Ausbeute 170 g (87^). Kp.5 1^0 bis 142^0. 
n|° 1,^564. 

Beispiel ^; Tolnvlendii socvanat 

Nach Beispiel 1 fiihrt man durch den Beaktor wahrend einer 

...10 
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Stonde 1560 ml einer in einem eine Tempe ratur. von 1?^ bis 
178*^0 besitzenden Vorerliitzer vorertitzten Losung von 150 g 
Toluylendiamin, bestehend aas 65% des 2,4- oind 559^ des 2,6-^ 
Isomeren, in Clilorbenzol und 1256 g Phosgen, das in einem 
Vorerh.it zer von 216 bis 220°C vorerhltzt war. Die Tempera tur 
des Heizmittels im Heaktorheizmantel betragt 220 bis 225^0, 
dieoenige der Be actions zone 220 bis 223^0, der Druck im Be- 
1^ aktor 50 bis 5^ at. 

Ausbeute 220 g (9^,3%): 65% des 2,4- und 35% dos 2,6-lBome- 
ren. Zp.^ 101 bis 102^0. n|° 1,5676. 

Beispiel 4: Chlorbenzol-1 ,4-diisocyanat 

Entspreciiend Beispiel 3 werden durch den Beaktor walirend 
einer Stunde 1825 ml einer voreriiitzten Losung von 158 g 
2,4— Diaminoclilorbenzol in Clilorbenzol und 1120 g eines vor- 
eriiitzten Phosgens geleitet. Die Tempe 3?atur des HeijHMjbtels_ 

^ im Beaktorheizmantel betragt 235 bis 240^0, diedenige der 

Beaktionszone 210 bis 215^0. 

Ausbeute 195 g (90,5%). Kp.gj ^^5 bis 146^0, P. 65-67^0. 
Beispiel 5: HaDhthalin-l . 5-diisocyanat 

GemaB Beispiel 1 fiibrt man durcli den Beaktor wahrend einer 
Stunde 2600 ml einer in einem 221 bis 225^0 heiflem Ertiitzer 
vorerhitzten Suspension von 200 g 1 , 5-Diattinonaphthalin im 
• Chlorbenzol und 1250 g Phosgen, das in'einam Erhitaer iftit einer 

1 09847/ 1 883 •••^'^ 
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Temperatur von 226 bis 250°C voreziiitzt war. Die Tempera-fcur 
des Heizanittels im Reaktorlieizinajitel betragt 230 bis 2$5°C, 
diedenige der Reaktionszone 220 bis 225°C, der Druck im Be- 
aktor 50 bis 55 a*- 

Ausbeute 255 S (67,6%). Kp.^Q 220 bis 221°C, F. 150 bis 131°C 
Beispiel 6: n-GhlorpheMrlisocyanat 

Entsprechend Beispiel 1 we3?den darch den Eeaktor im Laufe 
einer Stunde 5000 ml einer bei 165 bis 170°0 vorexhitBten 
16 sung von 1595 g m-Chloranilin in Chlorbenaol und 2800 g 
•ines bei 185 bis 190°C voreiiiitzten Phosgens geleitet. Die 
Temperatur des Hiiiwittels i» Bealctoxiieisaantel land der fieak- 
tionssone b^trfgt 195 bis 200^0, der D«ick im Itoaktor 52 bis 
56 atj^.. 

lusbeute I'eOO g (95, 23^). E^,^ 105 bis 10<i-°0. n|° 1,5578. 
Beispiel 7: Rtenarlisocyanaf ' 

(A). Gemafi Beispiel 1 warden durclx den Beaktor walirend 
einer Stunde 1550 ml einer bei 215 bis ai8°C voreiiiitzten 
Losung von 200 g Anilin in Ghlorbenaol und 850 g eines bei 
220 bis 225**C voreititz-ten Phosgens geleitet. Die Temperatur 
des Heizmittels im Beaktoiiieizmantel betragt 218 bis 222°C, 
die^enige der Eeaktionszone 215 bis 225°C, der Druck im Be- 
aktor 60 bis 62 at. 

Ausbeute 245 g (95%)- ^p.^g 55 bis 57°C. 
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(B). Man arbeitet gemaB (A), dedoch ohne Losungsmittel un- 
ter Durchleiten von 565 g Anilin und 700 g Phosgen durch 
den Reaktor wahirend einer Stunde. Die Tempera tar der Reak- 
tionszone betragt 231 bis 25^°C, der Druck im Heaktor 50 
bis 51 at. 

Ausbeute 505 g (65%). Kp.^^ 55 bis 37° C. 

Beispiel 8; Diphenylmethan-4 .4 ' -diisocyanat 

Entspreehend Beispiel 1 we3?den durcsli den Reaktor wah.rend 
einer Stunde 2580 ml einer bei 200 bis 205°C vorerliitzten 
Lb sung von 191 g 4,4*-Diaminodiphenylmetlaan in Chlorbenzol 
und 750 g eines auf 220 bis 224°C erh.itzten Phosgens (Tem- 
peratur im Erkitzer 220 bis 224°C) geleitet. Die a?emperatur 
desHeizmittels im Reaktorheizmantel betragt 215 bis 220*^0, 
diejenige der Reaktionszone 215 bis 220°C, der Druck im Re- 
aktor 50 bis 60 at. 

Ausbeute 225 6 (95%). Kp.2 '^87 bis 188°C. F. 57 bis 58 °C. 
Beispiel 9: Diphepylathan-4.4'-diisocyanat 

GemaB Beispiel 8 leitet man durch den Reaktor im Laufe einer 
Stunde 2500 ml einer vorerhitzten Losung von 180 g 4,4'- 
Diaminodiphenylathan in Chlorbenzol und 850 g eines vorer- 
hitzten Phosgens. 

Ausbeute I9I g (85%). Kpg 184 bis 185°C. F. 3S°C. 

. . .1:i 
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Beispiel 10: 5. 5, 3 ' . 5 ' -TetrametliTldiphe nylmethaix-4,4 
dlisocyanat 

EntsprecHend Beispiel 8 werden durch den Reaktor waJirend 
einer Stunde 2000 ml einer vorerhitzten Losvmg von 130 g 
4,4' -Diamino- 3 , 5 , 3 ' , 5 ' -te trame thyldiplienylme tlian in Clilor- 
benzol und 500 g eines voreiiiitzten Phosgens geleitet. 

Ausbeute 142 g (919^). Kp.^ 177 bis 178°C. F. 150 bis 151°C. . 

Beispiel 11 : 2 > 2 ' -DiclilordiT>hen-ylmetha n~4.4 ' -diisocyanat 
GemaB Beispiel 1 werden durch den Eeaktor waiirend einer 
Stunde 3000 ml einer bei 190 bis 195°0 vorertiitzten Losung 
von 290 g 4,4'-Diamino-2,2'-diclilordiplienyliaetlian in Clilor- 
benzol und 1100 g eines bei 222 bis 227°0 vorerHitzten Phos- 
gens geleitet. Die Temperatur des Heizmittels im Reaktorlxeiz- 
mantel betragt 230 bis 235^0, diedenige in der Eeaktionszone 
218 bis 220°C, der Druck im Eeaktor 50 bis 52 at. 

Ausbeute 287 g (82,8%). Kp.^ 181 bis 182^0. P. 105°C. 

Beispiel 12; Dicyclotiexylmetli an-4.4'-diisocyanat 
Entsprechend Beispiel 1 leitet man durch den Bealrfcor wahrend 
einer Stunde 1000 ml einer bei 223 bis 225°C vorerhitzten Lo- 
sung von 100 g 4,4 •-Diaminodicyclohexylme than in Chlorbenzol 
und 450 g eines bei 228 bis 230°C vorerbitzten Phosgens. Die 
Temperatur des Heizmittels im Beaktorheizmantel betragt 240 
bis 245°C, diedenige in der Eeaktionszone 24-5 bis 250°C, 

1098^7/1 883 •••^^ 



1768A39 



- '14 - 

der Diuok im Eeaktor 60 bis 62 at. 

Ausbeute 100 g (80S6). Kp->,^5 bis 168°C. n^O 1,4977. 

Beispiel 1^: Cycloheaap-1 . 5-Ccia)-d iisocyanat 

GemaB Beispiel 12 erhalt man aus 1000 ml einer vorerhitz- 
ten Losung von 100 g 1 ,$-(cis)-Diaminocycloliexan in Chlor- 
fc' benzol und 880 g eines voreiiiitzten Ehosgens 110 g (75* 59^) 

Diisocyanat. Kp.g^ 1^ bis 140, 5°C. n^ 1,^09- 

Beispiel 14: Cyclotiexan-1 .4-C tran s') -diisocTanat 

Es warden nacli Beispiel 12 aus 1000 ml einer vorerhitzten 
Losung von 100 g 1 ,4-( trans) -Diaminocyclotiexan in Ohlorben- 
zol imd 850 g eines vorerliitzten Phosgens 115 6 (78,83^) Di- 
isocyanat gewonnen. Kp.32 1^5 bis 146°G, Kristallisations- 
temperatur 58,5°C. 

Beispiel 15: Triphenvlmethan-4.4' .4"- triisocyaDat 

Entsprechend Beispiel 1 leitet man durcli den Bealrtor im 
Laufe einer Stunde 1520 ml einer bei 215 bis 220°C vorer- 
titzten Losung von 105 g 4,4' ,4"-Triaminotripiienyliaetlian 
und 580 g eines bei 225 bis 228°0 voreiiiitzten Phosgens. 
Die Temperatur des Heizmittels im H»aktoiixeiamantel betragt 
250 bis 255°0, diejenige der Kontaktzone 212 bis 217®C, der 
Druck im Reaktor 50 bis 55 at- 
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Ausbeute 125 S (919^) mit einem Gehalt an Grundstoff von 
9996. 

Beispiel 16; 3.^-Dich.lorpheiiyliBOCTaiiat C D und 3.3'-Di- 
metlxossrd±Tjlieiiyl-4,4*~dii80c yanat CII) . 

GemaB Beispiel 1 werden durcli den Beaktor walirend einer 
Stunde 1070 ml einer bei 195 bis 197^0 voreiihitzten Oilor- • 
benzollosimg von 200 g 5,^I>iciaoranilin und 81,5 B o- 
Dianisidin xind 880 g eines bei 20^1^ bis 206°C vorerhitzten 
Phosgens geleitet. Die Temperatur des Heizmittels im Beak- 
torheizinantel betiagt 208 bis 212°C, die^enige der Beairbions 
zone 250 bis 235°C, der Druck im Beaktor 51 bis 53 at. Das 
exiialtene Eotiprodukt wird einer Vakuumdestillation unter- 
worfen. 

Ausbeute 216,7 S (95,5%) I, IP-jo '^'^^ bis 118°C, F. ^3 bis 
^°C, und 72 g (75,3%) II, Sp.3 210 bis 211°C, F. 117 bis 
118°C. 



109847/1883 



1768A39 



P 17 68 459.S-42 



SJ/Hu 

P 15 760 



Pa t en t an sp riich e 



1- Verfalii-en zax f ortlauf enden Herstellung organischer 
Isoc7/anate durch Umsetzang primarer Amine mit Phosgen 
in ilussiger Phase bei erhohten Dracken and Temp e rata re n 
unt;oi ar^cchlieiiendern Uberfiihren des fliissigen Reaktions- 
gemifiiches in eine Kiederdruckzone durch Drosselang, 
d e d u r c h g e k e n n z e i c h n e t , daB man 

(A) dos Ainin zuvor auf eine unterhalb seiner Zersetzungs- 
temperatui- lie{3;ende Temperatur und 

{hj das Phcscen zuvor Buf eine oberhalb seiner kritischen 
Tempera tur liogende Tempera tur vorerhitzt, 

(C) dife vorerhi u zten Eestandteile in der Reaktionszone 
dec iieaktcrs ::usamin€nf ulxrt und 

(I) eine J' vollstandigen Verdrcing^Tingsreaktion unter iso- 

th e iT.ii s che n Be d i nt;u nf-je: i ante rv/i rf t , 
±:ylo::. e Lr.set zurigstempera tar nai:e oder hoher als die 
Iei;.._. '^ratur* les Be.-^ini'js der Dissoziation der Hydrochloride 
cl--:' r-}j^e\'^ri^itc:: -ri:.}i}i'j und dea* Dif-uck (3leich odor hciher cilc 

tr.rj ^vller i^^c ::.t:ond teiie des iteaktions{;emisci:re3 
1.. y'^z l.i:-j:z e if cr-deri-1 chc Israel: gehalten wiri. 
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2. Yerfahran nach Anspraoh 1, daduroh s«Jwnii>«lcbxMt» dalS 
Kan die Uaitetsuas •ln«r 2«apMPatar eb«rhalb 130^C 
nod ainaa Di-uck la Bcrsiob s^iachfin 30 uod 't^ mt dorek* 
fUhrt. 

3. Verfahrsn oaeh Anspruoh 1 und 2, duduroh 8«k«aB»«l«^ 
net, dnfl Bon dn.s Phooffen la 6in«r Ileage, dl» mw 2»5 ¥!■ 
5,$ra«lxe der at3chio»atrl3oh«n b«t3*a^, •Inftthr*. 

4. rsrf lOirftn oach Ansprucli 1 bi* 3t dadurcb s«lc«]mMl«k- 
n«t, daB asn dec AiOa al» LSsaac od«P Su^azuiioB la cIbm 
orsaolsobftA LSsuncaalttal, vl« Chlorbaasol, o-Blehle><- 
^•Asel* B*zisol, Toluol odor Trleklorbonsol* aawoadot. 

5. Vorfatoon nadi Anopruoli i bis 4, dadurob golconxkBOle^ 
xmtf dafi aaa ala Aaln el»-1*5*i}laaliieo7elohaz8a Torwoa- 
dot. 

6. VorfalirBn nacb AnBpruch i bio 4, dodareb sokoaapoleb- 
net, dttfi aun &lo Aaln truno-i,*-l>laalnocycloboxaa to»- 
wendet« 

7. Vorfp-bren naeb Anspnacb i bio dadnrcb gokoaaaoltib- 
»et, daB aan alo Aaln ^ C.^^'-BlaalaodlphonjlttlMa 
Torvoodot* 
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